Europaisches 
Patentamt 



European 
Patent Office 



Office europeen 
des brevets 



REC'D 2 h H( 


)V 2003 


WIPO 


POT 



Bescheinigung Certificate 



Attestation 



Die angehefteten Unterla- 
gen stimmen mit der 
ursprunglich eingereichten 
Fassung der auf dem nach- 
sten Blatt bezeichneten 
europaischen Patentanmel- 
dung Qberein. 



The attached documents Les documents fixes a 
are exact copies of the cette attestation sont 
European patent application conformes a la version 
described on the following initialement deposee de 
page, as originally filed. la demande de brevet 

europeen specifiee a la 
page suivante. 



Patentanmeldung Nr. Patent application No. Demande de brevet n° 

02405967.7 



CO 



o 



PRIORITY DOCUMENT 

SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
COMPLIANCE WITH 
RULE 17.1(a) OR (b) 



Der President des Europaischen Patentamts; 
Im Auftrag 

For the President of the European Patent Office 

Le President de 1'Office europeen des brevets 
p.o. 



R C van DIjk 




Anmeldung Nr: 

Application no.: 02405967.7 
Demande no: 



Anmeldetag: 
Date of filing: 
Date de depot: 



Europaisches 
Patentamt 



11.11.02 



European 
Patent Office 



Office europeen 
des brevets 



Anmel der/Appl 1 can t( s)/Demandeur( s) : 

Ciba Specialty Chemicals Holding Inc. 
Klybeckstrasse 141 
4057 Basel 
SUISSE 



Bezelchnung der Erf 1 ndung/TI tl e of the 1nvent1on/T1 tre de l 1 Invention: 
(Falls die Bezelchnung der Erflndung nlcht angegeben 1st, slehe Beschrelbung. 
If no title Is shown please refer to the description. 
S1 aucun tltre n'est Indlque* se ref erer i la description.) 

Phthalimidyl-Azorfarbstoffe, Verfahren zu deren Herstellyng und deren Verwendung 



In Anspruch genommene Priori 5t( en) / Priori ty(1es) claimed /Pr1or1tG(s) 
revendlquee(s) 

Staat/Tag/Aktenze1chen/State/Date/F1le no./Pays/Date/Numero de depot: 



Internationale Patentklasslf Ikatl on/International Patent Classification/ 
Classification Internationale des brevets: 



C09B/ 



Am Anmeldetag benannte Vertragstaa ten/Contracting states designated at date of 
flHng/Etats contractants designees lors du depot: 



AT BE BG CH CY CZ DE DK EE ES FI FR GB GR IE IT LI LU MC NL FT. SE SK TR 



02405967. 7 
EPVEP0/0EB Form 1014.2 - 01.2000 



7001014 



2 



00/4-22780/EP/P1 



- 1 - 



Phthalimidvl-Azofarbstoffe. Verfahren zu deren Herstelluna und deren Verwenduna 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Dispersionsfarbstoffe mit einer N-Alkyl- 
phthalimid-Diazokomponente und einer Anilin-Kupplungskomponente, Verfahren zur Herstel- 
lung dieser Farbstoffe und ihre Verwendung zum Farben oder Bedrucken von 
halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben Fasermaterialien, vor allem 
Textilmaterialien. 

Dispersionsazofarbstoffe mit einer N-Alkyl-phthalimid-Diazokomponente und einer Anilin- 
Kupplungskomponente sind seit langem bekannt und werden zurn FSrben von hydrophoben 
Fasermaterialien verwendet Es hat sich jedoch gezeigt, dass die mit den zur Zeit bekannten 
Farbstoffen erhaltenen Farbungen oder Drucke nicht in alien Fallen den heutigen Anforde- 
rungen, insbesondere im Bezug auf die Wasch- und Schweissechtheiten, genQgen. Es 
besteht daher einBedarf nach neuen Farbstoffen, welche insbesondere gute 
Waschechtheitseigenschaften zeigen. 

Es wurde nun Oberraschenderweise gefunden, dass die erfindungsgemafcen Farbstoffe die 
oben angegebenen Kriterien weitgehend erfQIIen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind somit Dispersionsfarbstoffe, die sehr wasch- 
und schweissechte Farbungen ergeben, und zudem sowohl im Auszieh- und Thermosolver- 
fahren als auch im Textildruck ein gutes Aufbauvermogen besitzen. Die Farbstoffe sind auch 
fQrden Atzdruck geeignet. 

Die erfindungsgemSften Farbstoffe entsprechen der Formel 



O 

worin Ri 2-Methoxyethyi, 2-Ethoxyethyl oder 2-(2-Ethoxyethoxy)ethyJ bedeutet, 
R 2 fQr unsubstituiertes oder mit einer oder mehreren Hydroxylgruppen, Halogenatomen, 
d-C^Aikoxygruppen, d-GrAlkyl-COO-Gruppen oder d-C^AIkyl-OCO-Gruppen 
substituiertes d-Ce-Alkyl steht, 




(D. 
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R 3 Methyl, Hydroxy, Halogen, -NH-SO2-R5 oder-NH-CO-Re darstellt, worin R5 Methyl Oder 
Ethyl und Re Methyl, Ethyl, Methoxymethyl oder 2-Methoxyethyl bedeutet, und 
R, Ethyl oder n-Propyl ist. 

Ci-Ce-Alkyl als R 2 kann beispielsweise Methyl, Ethyl, n-Propyl, Isopropyl, n-Butyl, Iso-Butyl, 
sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, neo-Pentyl oder n-Hexyl sein. 

Halogen als R 3 ist Fluor, Brom oder vorzugsweise Chlor. 

Bevorzugt haben Ri und R 2 die gleiche Bedeutung 

R., ist vorzugsweise 2-Methoxyethyl. 

Rasteht bevorzugt fOr-NH-CO-Re- 

Re ist vorzugsweise Methyl. 

R4 ist vorzugsweise Ethyl. 



Besonders bevorzugt sind Farbstoffe der Formeln (1a), (1b) und (1c) 

O— CH, 

Q 



H 5 C— N, 




N = N 




CN NHCOCH 3 



O— CH, 



da), 



H 5 C 2 — N. 




N = N 



CN 




NHCOCH 



.O- C 2 H 5 



(1b), 



Q-C 2 H S 
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Einen weiteren Gegenstand der vorliegenden Erfindung stellt das Verfahren zur Herstellung 
der Farbstoffe der Formel (1)dar, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man ein 
Phthalimid der Formel 




worin R4 die oben angegebene Bedeutung hat, 

in saurem Bereich nitriert, wie z.B. auf der Seite 459 in Organic Synthesis, Collective Volume 
2, (a Revised Edition of Annual Volumes X-XIX), J.Wiley & Sons, beschrieben, die 
resultierende Nitroverbindung anschliessend z.B. gemaft einer in Journal of Organic 
Chemistry 32 (1967) auf Seite 1923, Absatz 3 angegebenen Methode alkyliert und z.B. nach 
einer in Bull. Soc. Chim. de France 1957 auf der Seite 569 beschriebenen reduktiven 
Behandlung in ein Zwischenprodukt der Formel 




uberfuhrt, das Zwischenprodukt der Formel (3) nach allgemein bekannten Methoden in 
saurem Milieu einfach halogeniert, anschliessend diazotiert und auf eine Verbindung der 
Formel (4) koppelt 

(4). 

R3 



worin Ri, R 2 und R» die oben angegebene Bedeutungen haben, und dann den 
Halogensubstituenten gegen Cyano austauscht. 

Die Halogenierung wird z.B. so ausgefQhrt, dass man die Verbindung der Formel (3) zuerst 
in Essigsaure mit Natriumacetat, und anschliessend in gleichem Milieu mit Brom zu der 
entsprechenden Monobromverbindung umsetzt. 

Die Diazotierung erfolgt ebenfalls in an sich bekannter Weie, z.B. mit Natriumnitrit in 
saurem, z.B. salzsaurem oder schwefelsaurem, wassrigem Medium. Die Diazotierung kann 
aber auch mit anderen Diazotierungsmitteln, z.B. mit Nitrosylschwefelsaure ausgefQhrt 
werden. Bei der Diazotierung kann eine zusatzliche Saure im Reaktionsmedium anwesend 
sein, z.B. Phosphorsaure, Schwefelsaure, Essigsaure, Propionsaure, Salzsaure oder 
Mischungen dieser Sauren, z.B. Mischungen aus Propionsaure und Essigsaure. 
Zweckmassig wird die Diazotierung bei Temperaturen von -10 bis 30°C, z.B. von -10°C bis 
Raumtemperatur, durchgefOhrt. 

Die Kupplung der diazotierten Verbindung auf die Kupplungskomponente der Formel (4) 
erfolgt ebenfalls in bekannter Weise, beispielsweise in saurem, wassrigem Oder wassrig- 
organischem Medium, vorteilhaft bei Temperaturen von -10 bis 30°C, insbesondere unter 
10°C. Als SSuren verwendet man z.B. Salzsaure, Essigsaure, Propionsaure, Schwefelsaure 
oder PhosphorsSure. 

Die Umsetzung zu den Endfarbstoffen erfolgt durch Cyanaustausch der 
Monohalogenverbindung nach an sich bekannten Methoden, z. B. unter Verwendung von 
CuCN oder Mischungen aus CuCN und Alkalicyanid in Lasungsmitteln, wie z. B. 
Dimethylformamid, Dimethylsulfoxid, Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, Sulfolan oder 
Pyridin. 

Die Diazokomponenten und die Kupplungskomponenten der Formel (4) sind bekannt oder 
konnen auf an sich bekannte Art und Weise hergestelit werden. 

Einen weiteren Gegenstand der voriiegenden Erfindung stellen Farbstoffmischungen, enthal- 
tend mindestens zwei strukturell verschiedene Azofarbstoffe der Formel (1 ), dar. 



Bevorzugt sind Farbstoffmischungen, die zwei strukturell verschiedene Azofarbstoffe der 
Formel (1) enthalten. 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffmischungen enthaltend mindestens zwei strukturell ver- 
schiedene Azofarbstoffe der Formel (1) konnen beispielsweise durch einfaches Mischen der 
Einzeifarbstoffe hergestellt werden. 

Die Menge der einzelnen Farbstoffe in den erfindungsgemaften Farbstoffmischungen kann 
in einem breiten Bereich variieren von z.B. 95: 5 bis zu 5:95 Gewichtsteilen, insbesondere 
von 70:30 bis zu 30:70 Gewichtsteilen, vor allem von 55:45 bis zu 45:55 Gewichtsteilen der 
einzelnen Farbstoffe in einer zwei erfindungsgemafte Azofarbstoffe enthaltenden Farbstoff- 
mischung. 

Die erfindungsgemafien Farbstoffe und Farbstoffmischungen konnen zum FSrben Oder Be- 
drucken von halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben Fasermate- 
rialien, vor allem Textilmaterialien, verwendet werden. Textilmaterialien aus Mischgeweben, 
die derartige halbsynthetische bzw. synthetische hydrophobe Fasermaterialien enthalten, 
konnen ebenfalls mit Hilfe der erfindungsgemaiien Farbstoffe oder Farbstoffmischungen ge- 
farbt oder bedruckt werden. 

AIs halbsynthetische Fasermaterialien kommen vor allem Cellulose 2 1 / 2 -Acetat und Cellulo- 
setrlacetat in Frage. 

Synthetische hydrophobe Fasermaterialien bestehen vor allem aus linearen, aromatischen 
Polyestern, beispielsweise solchen aus Terephthalsaure und Glykolen, besonders Ethylen- 
glykol oder Kondensationsprodukten aus Terephthalsaure und 1,4-Bis-(hydroxymethyl)-cy- 
clohexan; aus Polycarbonaten, z.B. solchen aus a f a-Dimethyl-4,4-dihydroxy-diphenylmethan 
und Phosgen, aus Fasern auf Polyvinylchlorid- sowie Polyamid-Basis. 

Die Applikation der erfindungsgemafien Farbstoffe und Farbstoffmischungen auf die Faser- 
materialien erfolgt nach bekannten Farbeverfahren. Beispielsweise fSrbt man Polyester- 
fasermaterialien im Ausziehverfahren aus wassriger Dispersion in Gegenwart von ubiichen 
anionischen oder nicht-ionischen Dlspergiermitteln und gegebenenfalls Oblichen Quellmitteln 
(Carrier) bei Temperaturen zwischen 80 und 140°C. CelluIose-2 1 /2 -acetat farbt man vor- 
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zugsweise zwischen 65 bis 85°C und Cellulosetriacetat bei Temperaturen zwischen 65 und 
115°C. 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffe und Farbstoffmischungen farben im Farbebad gleichzei- 
tig anwesende Wolle und Baumwolle nicht Oder nur wenig an (sehr gute Reserve), so dass 
sie auch gut zum Farben von Polyester/Wolle- und Polyester/Cellulosefaser-Mischgeweben 
verwendet werden konnen. 

Die erfindungsgemalien Farbstoffe und Farbstoffmischungen eignen sich zum Farben nach 
dem Thermosol-Verfahren, im Ausziehverfahren und fur Druckverfahren. 

Die genannten Fasermaterialien kOnnen dabei in den verschiedenen Verarbeitungsformen 
vorliegen, wie z.B. als Faser, Faden oder Vlies, als Gewebe oder Gewirke. 

Es ist vorteilhaft, die erfindungsgemaBen Farbstoffe oder Farbstoffmischungen vor ihrer Ver- 
wendung in ein Farbstoffpraparat zu uberfuhren. Hierzu wird der Farbstoff vermahlen, so 
dass seine Teilchengrosse im Mittel zwischen 0,1 und 10 Mikron betragt. Das Vermahlen 
kann in Gegenwart von Dlspergiermitteln erfolgen. Beispielsweise wird der getrocknete 
Farbstoff mit einem Dispergiermittel gemahlen Oder in Pastenform mit einem Dispergiermit- 
tel geknetet und hierauf im Vakuum oder durch Zerstauben getrocknet. Mit den so erhal- 
tenen Praparaten kann man nach Zugabe von Wasser Druckpasten und Farbebader her- 
stellen. 

Beim Bedrucken wird man die Qblichen Verdickungsmittel verwenden, z.B. modifizierte oder 
nichtmodifizierte natOrliche Produkte, beispielsweise Alginate, British-Gummi, Gummi arabi- 
cum, Kristallgummi. Johannisbrotkernmehl, Tragant, Carboxymethylcellulose, Hydroxyethyl- 
cellulose, Starke oder synthetische Produkte, beispielsweise Polyacrylamide, Polyacrylsaure 
oder deren Copolymere oder Polyvinylalkohole. 

Die erfindungsgemaBen Farbstoffe und Farbstoffmischungen verleihen den genannten Ma- 
terialien, vor allem den Polyestermaterialien, egale FarbtOne von sehr guten Gebrauchsecht- 
heiten, wie vor allem guter Lichtechtheit, Thermofixier-. Plissier-, Chlor- und Nassechtheit 
wie Wasser-, Schweiss- und Waschechtheit; die Ausfarbungen sind femer gekennzeichnet 



durch sehr gute Reibechtheit. Besonders hervorzuheben sind die guten Schweiss- und ins* 
besondere Waschechtheiten der erhaltenen FSrbungen. 

Die erfindungsgemaiien Farbstoffe und Farbstoffmischungen konnen auch gut verwendet 
werden zur Herstellung von Mischnuancen zusammen mit anderen Farbstoffen. 

Ausserdem eignen sich die erfindungsgemaiien Farbstoffe und Farbstoffmischungen auch 
gut zum Farben von hydrophoben Fasermaterialien aus Qberkritischem C0 2 - 

Die vorstehend genannte Verwendung der erfindungsgemaiien Farbstoffe und Farbstoffmi- 
schungen stellt ebenso einen Gegenstand der vorliegenden Erfindung dar wie ein Verfahren 
zum Farben oder Bedrucken von halbsynthetischen oder synthetischen hydrophoben Faser- 
materialien, insbesondere Textilmaterialien, welches darin besteht, einen erfindungs- 
gemafien Farbstoff auf die genannten Materialmen aufzubringen oder ihn in diese einzu- 
arbeiten. Die genannten hydrophoben Fasermaterialien sind vorzugsweise textile Polyester- 
materialien. Weitere Substrate, die durch das erfindungsgemafie Verfahren behandelt 
werden kdnnen, sowie bevorzugte Verfahrensbedingungen sind vorstehend bei der naheren 
Erlauterung der Verwendung der erfindungsgemaiien Farbstoffe zu finden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind die durch das genannte Verfahren gefarbten 
bzw. bedruckten hydrophoben Fasermaterialien, vorzugsweise Polyester-Textilmaterialien. 
Die erfindungsgemaiien Farbstoffe eignen sich ausserdem fQr moderne Aufzeichnungsver- 
fahren, wie z.B. Thermotransfer-Printing. 

Die nachfolgenden Beispiele dienen der Veranschaulichung der Erfindung. Darin sind, so- 
fern nicht anders angegeben, die Teile Gewichtsteile und die Prozente Gewichtsprozente. 
Die Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben. Die Beziehung zwischen Gewichtstei- 
len und Volumentellen ist dieselbe wie zwischen Gramm und Kubikzentimeter. 
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). Herstellunasbeispiele 
Beispiel 1.1: 

A. In einer Laborreaktionsapparatur werden 5,5 ml 96%-Schwefelsaure vorgelegt. Unter 
RQhren und KOhlung mit einem Eisbad werden 1,3 ml Eiswasser zugetropft. Anschliessend 
werden bel einer Innentemperatur von 25 °C 2,7 g der Verblndung der Formel 



eingetragen. Die so erhaltene Suspension wird 10 Minuten verrOhrt. Anschliessend werden 
innerhalb von 10 Minuten unter KOhlung bei 18-20 °C 1.85 ml 40%-Nitrosylschwefelsaure 
zugetropft und 2 Stunden bei dieser Temperatur verrOhrt 

In einer 250ml- Laborreaktionsapparatur werden 1 ml 32%-Salzsaure in 60 ml Eiswasser 
vorgelegt. Unter RQhren wird eine L6sung von 6,5 g einer 48%igen wassrigen Ldsung der 
Verbindung der Formel (4a) 



verdOnnt mit 25 ml Essigsaure zugegeben. 

Innerhalb von 10 Minuten wird nun die L6sung des Diazoniumsalzes hinzugefQgt, 
gleichzeitig werden ca. 50 g Eis eingetragen, so dass die Innentemperatur 0-5 °C betragt. 
Die so erhaltene rote Suspension wird 1 Stunde bei 0-5 °C gerUhrt, abgenutscht, mit 
deionisiertem Wasser gewaschen und getrocknet. 
Es werden 4,8 g (88 % d. Th.) der Verbindung der Formel 





NHCOCH. 



'3 




,0-CH 3 



H 5 C— N, 



(6a). 



O— CH 



3 



erhalten. 
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Schmelzpunkt: 1 75-1 78 °C 
Aspekt: gelbbraun-rot 



B. In einer 100 ml-Labonreaktionsapparatur werden 2,23 g der Verbindung der Formel (6a) 
und 10 ml Dimethylsulfoxid vorgelegt und bei Raumtemperatur (RT) 10 Minuten verrfihrt. 
Danach werden 0,17 g Natriumcyanid und 0,30 g Kupfer-(l)-cyanid eingetragen, und die 
Mischung wird 10 Minuten bei RT gerQhrt. Anschliessend wird die Temperatur auf 70-75°C 
erhoht Bei dieser Temperatur wird die Reaktionsmischung 2 Stunden gerQhrt. Nach 
AbkOhlen auf 60 °C und Zutropfen von 5 ml Wasser wird die Suspension abgenutscht, rnit 
warmem Wasser (50°C) gewaschen und getrocknet. 
Man erhait 1,8 g (73% d. Th.) des Azofarbstoffes der Formel 




p-CH 3 



(1a), 



O— CH 



3 



Schmelzpunkt: 200-203 °C 
Aspekt: violett 



Analog zu Beispiel 1.1 konnen die folgenden Farbstoffe hergestellt werden, welche ebenfalls 
zum Farben von halbsynthetischen Oder synthetischen hydrophoben Fasermateriaiien 
geeignet sind (Tabelle 1): 
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H 5 C— N, 




Tabelle 1: 



Ri 


R 2 


R 3 || 


-CH2CH2OCH3 


-CH2CH2OCH3 


-CH3 


it 


-C2H5 


u 1 


11 


-CH2CH2CH3 


CI I 


a 


-CH2COOCH3 


M I 


ci 


-CH2COOC2H5 


u 1 


M 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 


a I 


CI 


-CH(CH 3 )-COOC 2 H5 


a ' | 


41 


-CH 2 CH 2 COOCH 3 


ti | 


a 


-CH2CH2COOC2HS 


it 1 


u 


-CH2CH2O-CO-CH3 


K ' 1 


a 


-CH 2 CH20-CO-C2H 5 


a I 


cc 


Benzyl 


u j 


u 


-C2H5 


-NH-CO-CH3 " 1 


c» 


-CH2CH2CH3 


cc 


u 


-CH2COOCH3 


a 


a 


-CH2COOC2HS 


u 


u 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 


CI 


u 


-CH(CH 3 )-COOC 2 H 5 


II 


cc 


-CH2CH2COOCH3 


tt 


it 


-CH2CH2COOC2H5 


a 


u 


-CH 2 CH20-CO-CH 3 


CC 


CI 


-CH 2 CH 2 0-CO-C2H 5 


u 


a 


Benzyl 


a 


u 


-CH2CH2OCH3 


-NH-CO-C2H5 


tc 


-C2H5 


a 


a 


-CH2CH2CH3 


CI 


cc 


-CH 2 COOCH 3 


H 



Ri 


R 2 




u 


-CH 2 COOC 2 H 5 






-CH(CH 3 )-COOCH3 


« 




-CH(CH 3 )-COOC2H5 


ii 


M 


-CH2CH2COOCH3 




II 


-CH 2 CH 2 COOC 2 H 5 






-CH 2 CH 2 0-CO-CH 3 


11 


fl 


-CH 2 CH 2 0-CO-C 2 H 5 


a 


It 


Benzyl 


u 


II 


-CH 2 CH 2 OCH3 


-NH-S02-CH 3 


a 


-C 2 Hs 


« 


a 


-CH 2 CH 2 CH3 


II 


M 


-CH 2 COOCH 3 


a 


u 


-CH 2 COOC 2 H 6 


tt 


a 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 


(I 


a 


-CHtCHsJ-COOCzHs 


u 


u 


-CH 2 CH 2 COOCH 3 


u 


u 


-CH 2 CH 2 COOC 2 H 5 


11 


u 


-CH 2 CH 2 0-CO-CH 3 


11 


a 


-CH 2 CH 2 0-CO-C 2 H 5 


<i 


a 


Benzyl 


a 


a 


-CH 2 CH 2 OCH3 


-NH-S02-CH 3 


u 


-C 2 Hs 


if 


ti 


-CH 2 CH 2 CH 3 


u 


a 


-CH 2 COOCH 3 


11 


u 


-CH 2 COOC 2 H 5 


n • 


it 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 


IS 




-CH(CH 3 )-COOC 2 H 5 


a 


u 


-CH 2 CH 2 COOCH 3 


a 


« 


-CH 2 CH 2 COOC 2 H 5 


ti 


n 


-CH 2 CH 2 0-CO-CH 3 


u 


a 


-CH 2 CH 2 0-CO-C2H 6 


u 


n 


Benzyl 
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Ri . 


R2 


K3 


a 


-CH2CH2OCH3 


-Nn-CU-Url2UUn3 


u 


-C2H5 


a 


a 


-CH2CH2CH3 


a 


ii 


-CH 2 COOCH 3 


u 


ii 


-CHzCOOCzHs 


a 


IS j 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 




« 


-CH(CH 3 )-COOC 2 H 5 




a 


-CH 2 CH 2 COOCH 3 




II 


-CHzCHzCOOCjjHs 




ii 


-CH 2 CH 2 0-CO-CH 3 




.« 


-CH 2 CH 2 0-COC 2 H 5 




u 


Benzyl 


.IS 


ii 


-CH 2 CH 2 OCH 3 


-OH 


a 


-C 2 H5 


ft 


CI 


-CH 2 CH 2 CH 3 


a 


u 


-CH 2 COOCH 3 




ti 


-CH 2 COOC 2 H s 




ii 


-CH(CH 3 )-COOCH 3 




i< 


•l»n [\* 1I3J- V-»V^^/02rl5 


a 


a 


-CH2CH2COOCH3 


a 


a 


-CH2CH2COOC2H5 


U 


a 


-CH2CH2O-CO-CH3 


IS 


a 


-CH2CH2OC0-C2H5 


II 


IS 


Benzyl 


u 
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II. Applikationsbeispiele 
Beispiel 11.1: 

1 Gewichtsteil des Farbstoffes der Formel 



p-CH 3 




da), 



O 



wird zusammen mit 17 Gewichtsteilen Wasser und 2 Gewichtsteilen eines handelsQblichen 
Dispergators vom Typ Dinaphthylmethandisulfonat in einer SandmOhle gemahlen und in 
eine 5%-ige wassrige Dispersion Gberfuhrt. 

Mit dieser Formulierung wird im Hochtemperatur-Ausziehverfahren bei 130°C eine 1%-ige 
Farbung (bezogen auf Farbstoff und Substrat) auf Polyestergewebe erstellt und reduktiv ge- 
reinigt Die so erzielte vioiette Farbung weist sehr gute Gebrauchsechtheiten, insbesondere 
eine ausgezeichnete Waschechtheit auf. 

Diesselben guten Echtheiten lassen sich erzielen, wenn Polyestergewebe im Thermosolver- 
fahren gefarbtwird (10g/I Farbstoff, Flottenaufnahme 50%, Fixiertemperatur 21 0°C). 
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PatentansprQche: 



1. Farbstoff der Formel 




Q 



N = N 



N 



\ 



(D. 



CN 



worin Ri 2-Methoxyethyl, 2-Ethoxyethyl oder 2-(2-Ethoxyetoxy)ethyl bedeutet, 
R 2 fur unsubstituiertes oder mit einer Oder mehreren Hydroxylgruppen, Halogenatomen, 
d-C 4 -Alkoxygruppen, d-C 4 -Alkyl-COO-Gruppen oder Ct-C^AIkyl-OCO-Gruppen 
substituiertes Ct-Ce-Alkyl steht, 

R3 Methyl, Hydroxy, Halogen, -NH-SO2-R5 oder-NH-CO-Rs darstellt, worin R s Methyl oder 
Ethyl und Re Methyl, Ethyl, Methoxymethyl oder 2-Methoxyethyl bedeutet, und 
R4 Ethyl oder n-Propyl ist 

2. Farbstoff nach Anspruch 1, worin R1 und R 2 gleich sind. 

3. Farbstoff nach Anspruch 1 oder 2, worin Rn 2-Methoxyethyl bedeutet. 

4. Farbstoff nach einem der vorhergehenden AnsprOche, worin R3-NH-CO-R6 darstellt. 

5. Farbstoff nach Anspruch 4, worin Re Methyl ist 

6. Farbstoff nach elnem der vorhergehenden Anspruche, worin R4 Ethyl ist. 

7. Farbstoff der Formel (1a), (1b) oder (1c) gemafc Anspruch 1 

O-CH3 




N = N 




NHCOCH3 




(1a). 



CN 



O— CH 



'3 



- 15- 




8. Verfahren zur Herstellung der Farbstoffe der Formel (1) gemali Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet, dass man ein Phthalimid der Formel 




worin R4 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung hat, 

in saurem Bereich nitriert, die resultierende Nitroverbindung anschliessend alkyliert und 
mittels einer reduktiven Behandlung in ein Zwischenprodukt der Formel 

o 

OberfOhrt, das Zwischenprodukt der Formel (3) in saurem Milieu einfach halogeniert und 
anschliessend diazotiert, auf eine Verbindung der Formel (4) koppelt 




R3 
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worin R 1f R 2 und R3 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutungen haben, und dann den 
Halogensubstituenten gegen Cyano austauscht. 

9. Farbstoffmischung enthaltend mindestens zwei strukturel) verschtedene Farbstoffe der 
Formel (1)gemaft Anspruch 1. 

10. Verfahren zum Farben Oder Bedrucken von halbsynthetischen oder synthetischen 
hydrophoben Fasermaterialien, dadurch gekennzeichnet, dass man einen Farbstoff der 
Formel (1) gem^R Anspruch 1 oder eine Farbstoffmischung gemSIJ Anspruch 9 auf die 
genannten Materialmen aufbringt oder sie in diese einarbeitet. 

11. Verwendung der Farbstoffe der Formel (1) gemSfi Anspruch 1 zum Farben oder 
Bedrucken von halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben 
Fasermaterialien, vor allem Textilmaterialien. 

12. Die nach dem Verfahren gemali Anspruch 10 gefdrbten oder bedruckten von 
halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben Fasermaterialien, vor allem 
Textilmaterialien. 
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Zusammenfassung 



Die vorllegende Erflndung betrifft Farbstoffe der Formel 




O 

worin 2-Methoxyethyl, 2-Ethoxyethyl Oder 2-(2-Ethoxyetoxy)ethyl bedeutet, 
R 2 fOr unsubstituiertes oder mit einer oder mehreren Hydroxylgruppen, Halogenatomen, 
d-C4-Alkoxygruppen, Ci-C 4 -Alkyl-COO-Gruppen oderCrC^-Alkyl-OCO-Gruppen 
substituiertes C^Ce-Alkyl steht, 

Ra Methyl, Hydroxy, Halogen, -NH-SO2-R5 oder-NH-CO-Rs darstellt, worin R 5 Methyl, Ethyl, 
Methoxymethyl, oder 2-Methoxyethyl bedeutet, und 
R4 Ethyl oder n-Propyl 1st, 

sowie das Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung zum Farben oder Bedruc- 
ken von halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben Fasermaterialien, 
vor allem Textilmaterialien. 
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